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peschreibung 

Es ist bekannt, Hydrogele, die durch Hydrolyse 
v on Silanen, Kieselsaureorthoestern oder Alumini- 
urnverbindungen (vgl. Milan Symposium-Paper 9- 
Galley 1 bis 17; EP-A-18 955 und 67 741; US-PS 
34 34 912, 22 49 767, 20 93 454 und DOS 27 58 
415; S.P. Mukherjee, J. Zarzycki, J.P. Traverse, 
journ. of Materials Science, 1_1 (1976), 341 bis 
355) Oder durch Ansauern von Silikatlosungen und 
Neutralwaschen (vgl. US-PS 3 672 833) gewonnen 
wurden, aus methanolischer Phase Oberkritisch zu 
Aerogeien zu trocknen. Es ist weiterhin bekannt, 
anorganische Hydrogele auf der Basis von Magne- 
sium, Chrom, Zinn und Thorium, sowie organische 
Hydrogele auf der Basis von Gelatine, Albumin und 
Agar-Agar aus Propan oder Diethyl- oder Dimethy- 
lether (US-PS 20 93 454) zu Aerogeien zu trock- 
nen. 

AuBerdem ist aus der alteren europaischen Pa- 
tentanmeldung EP-A-149 816 ein Verfahren zur 
Herstellung von anorganischen Aerogeien bekannt, 
bei dem die Gele direkt in waBrig-organischer Pha- 
se hergestellt werden, anschlieBend mit weiterer 
flOssiger Phase bedeckt werden und nach Abdek- 
antieren der flussigen Phase aus uberkritischem 
CO2 getrocknet werden. 

Schliefilich ist in der US-PS 4. 055 904 die 
Preparation von biorganischen Proben fur die Elek- 
tronenmikroskopie durch Trocknung aus Uberkriti- 
schem CO2 beschrieben. 

FOr die Trocknungsverfahren mit Methanol sind 
Temperaturen von mindestens 240*0 und Drucke 
von mindestens 81 bar erforderlich. Fur eine tech- 
nische Durchfuhrung sind derartige Bedingungen 
von Nachteil. Hinzu kommt noch, daB das Verfah- 
rensprodukt nicht, wie bei Druckreaktionen tibtich, 
durch Ventile ausgetragen werden kann, sondern 
erst nach der Entspannung aus dem Reaktionsge- 
faB entnommen werden kann. Hierzu muS nun die 
Druckapparatur von der hohen Verfahrenstempera- 
tur auf eine zum Austragen geeignete Temperatur, 
d.h. auf deutlich unter 100*C, abgekuhlt werden. 
Auch das Befullen der Druckapparatur kann nur bei 
entsprechend niederen Temperaturen erfolgen. Das 
heiBt aber, daB bei einer laufenden chargenweisen 
Trocknung immer wieder die gesamte Druckappa- 
ratur auf mindestens 240 *C erhitzt und wieder 
abgekuhlt werden mufl. Dies erfordert einen hohen 
Aufwand an Energie und Zeit sowie erhohte An- 
spruche an das Apparatematerial. Auch bei Ver- 
wendung anderer organischer FlOssigkeiten mit 
niederem kritischen Punkt, wie Propan oder Dime- 
thylether, sind Temperaturen von Ober 100*C er- 
forderlich. AuBerdem sind diese Flussigkeiten feu- 
ergefa'hrlich, weshalb fGr ein technisches Verfahren 
und eine laufende chargenweise Trocknung beson- 
dere VorsichtsmaSnahmen und SicherheitsmaBnah- 



men erforderlich sind. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, 
ein schonenderes Trockenverfahren fur anorgani- 
sche Hydrogele bereitzustellen, das die Nachteile 

5 der bekannten Trockenverfahren nicht aufweist und 
technisch gut durchfUhrbar ist. 

DemgemaB wurde ein Verfahren zur Herstel- 
lung von anorganischen Aerogeien durch Trock- 
nung von anorganischen Hydrogelen, wobei das in 

10 den Hydrogelen enthaltene Wasser durch ein mit 
Wasser mischbares organisches Medium ausge- 
tauscht wird, gefunden, welches dadurch gekenn- 
zeichnet ist, daB man das Wasser unter Druck 
durch das mit Wasser mischbare organische Medi- 
75 urn austauscht, dann das organische Medium 
durch flussiges oder uberkritisches C0 2 aus- 
tauscht, bis das Gel praktisch frei von dem organi- 
schen Medium ist, und anschlieBend aus dem C0 2 
enthaltenden Gel das C0 2 im Oberkritischen Zu- 
20 stand durch Entspannen entfernt und so das Gel 
trocknet. 

Die Trocknung nach dem erfindungsgemaBen 
Verfahren ist technisch viel besser durchfOhrbar, da 
das Befullen und Leeren der Druckapparatur ein- 
25 schlieBlich des Trockenvorgangs bei gut handhab- 
barer Temperatur erfolgt und das C0 2 nicht feuer- 
gefahrlich ist. 

Als Hydrogele kommen anorganische Hydroge- 
le, die nach bekannten Verfahren durch Hydrolyse 
30 von loslichen metallorganischen Verbindungen, 
Oxiden, Hydroxiden und/oder leicht hydrolysierba- 
ren Salzen der Elemente Aluminium, Silicium, Ti- 
tan, Bor, Lanthan, Zirkon, Chrom, Zinn, Thorium, 
Magnesium oder deren Gemischen erhalten wer- 
35 den, in Betracht. Besonders bevorzugt sind Kiesel- 
saurehydrogele, die nach bekannten Verfahren aus 
Silanen, Kieselsaureorthoestern, insbesondere Al- 
kalisilikaten erhaltlich sind. Die Gele konnen in 
beliebiger rSumlicher Form vorliegen, so z.B. in 
40 unregelmaBigen Stucken, in Wurfeln, Platten oder 
Quadern. vorzugsweise aber in Kugelform bzw. 
spharischen Partikeln. Falls diese Gele nicht schon 
wasserfrei in einem organischen Medium als Lyo- 
gele, sondern in wafirigem Medium als Hydrogele 
45 vorliegen, wird man des waBrige Medium unter 
Druck durch ein mit Wasser mischbares organi- 
sches Medium, z.B. durch mit Wasser mischbare 
Ketone oder Alkohole, wie Aceton, Ethanol, n- oder 
iso-Propanol oder vorzugsweise Methanol austau- 
50 schen, z.B. in einer DurchfluB-Druckapparatur. Dies 
kann bei Temperaturen zwischen Raumtemperatur 
und hoherer Temperatur, z.B. bis 100*C , gesche- 
hen. Der Austausch wird solange durchgefuhrt, bis 
der Wassergehalt der organischen Phase unterhalb 
55 von 0,2 %, vorzugsweise unterhalb von 0,1 % liegt. 
AnschlieBend wird in einer DurchfluB-Druckappara- 
tur die organische Phase durch C0 2 ausgetauscht. 
Dies geschieht vorzugsweise mit flGssigem C0 2 . 
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Man kann hierbei bei Normaltemperatur (20 bis 
30 • C) und DrOcken von oberhalb 70 bar arbeiten, 
vorzugsweise bei 80 bis 120 bar. Man kann aber 
auch mit Qberkritischem CO2, d.h. bei DrGcken von 
80 bis 120 bar und einer Temperatur, die oberhalb 
der kritischen Temperatur von CO2 liegt. z.B. von 
35 bis 80 *C, die organische Phase verdrangen. 
Wenn die organische Phase vollstandig verdrangt 
ist, wird durch Entspannen der DurchfluS-Apparatur 
das C0 2 entfernt. Das Entspannen erfoigt adiaba- 
tisch oder vorzugsweise isotherm. Dabei ist es 
zweckmaBig, wenn das Entspannen nicht auf ein- 
mal und pIStzlich durchgefuhrt wird, sondern durch 
schwaches Offnen des Ventils allmahlich erfoigt, 
was etwa je nach Druck und Menge zwischen 10 
und 120 Minuten dauert. Durch zu schnellen Druck- 
abfall im DruckgefSB kSnnte die feine Struktur des 
Aerogels zerstort werden. Das Entspannen erfoigt 
bei Oberkritischer Temperatur des C0 2 > z.B. bei 73 
bis 120 bar, vorzugsweise 80 bis 120 bar und im 
Temperaturbereich zwischen 40 und 90 °C. Man 
wird die Temperatur jedoch nicht zu hoch wShlen, 
damit das Gefafi ohne vorheriges KOhlen entleert 
werden kann. Dies kann durch AusgieBen, Austra- 
gen oder Aussaugen geschehen, wenn, wie er- 
wShnt, vorzugsweise das Hydrogel in Kugelform 
verwendet worden ist. 

Damit bei der adiabatischen Entspannung die 
Produkt- und Apparatetemperatur nicht zu tief sinkt, 
wird zweckma'Bigerweise vor dem Entspannen die 
Temperatur entsprechend etwas hoher eingestellt. 

Unter den angegebenen Arbeitsbedingungen 
findet eine besonders schonende Trocknung der 
Gele statt. Oft ist es zweckmaBig, nach dem Trock- 
nen aus CO2 restliche Spuren von dem Losungs- 
mittel, die noch am Aerogel haften konnen, durch 
eine Nachbehandlung zu entfernen. Dies kann 
durch Tempern bei Temperaturen von bis zu 
600 *C oder durch Behandeln mit einem inerten 
Gasstrom wie Stickstoff, C0 2 oder Luft bei 30 bis 
100 # C, vorzugsweise bei 50 bis 90 *C erfolgen. 
Die Dauer der Behandlung bzw. des Temperns 
liegt im allgemeinen bei 0,2 bis 5, vorzugsweise 
bei 0,5 bis 3 Stunden. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalt 
man z.B. Siliciumdioxid-Aerogele, die transparent 
sind (Transmission 60 bis 95 %, je nach Ausgangs- 
material), ein sehr niederes Schuttgewicht von etwa 
100 bis 200 g pro Liter und eine niedere Dichte 
haben. Die spezifische Oberflache (BET-Wert) liegt 
bei 90 bis 1000 m 2 /g und hangt vom verwendeten 
Hydrogel (Ausgangsmaterial) ab. Sie haben ein 
sehr geringes Warmeleitvermogen (0,015 bis 0,025 
W/m.K) und eignen sich deshalb sehr gut als Iso- 
liermaterial. Wegen des hohen Porenvolumens las- 
sen sie sich auch sehr gut als FDIIung fOr Kolonnen 
fur die hochwirksame Flussigkeitschromatographie 
verwenden. 



Die anorganischen Aerogele konnen auch als 
FGIIstoff in der Kunststoffindustrie, als Katalysator- 
trager, als Trager fur Enzyme und als Adsorbentien 
bei Sorptionsprozessen, unter EinschluB des Auf- 
5 fangens und Entfernens von giftigen Stoffen aus 
tierischen Geweben und ahnl. Anwendung finden. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung 
weiter erlSutern. Die im folgenden genannten Teile 
und Prozentangaben beziehen sich auf das Ge- 
70 wicht. Die Volumenteile verhalten sich zu den Ge- 
wichtsteilen wie das Liter zum Kilogramm. 

Beispiel 1 

75 1400 Teile wasserfeuchtes Hydrogel (herge- 

stellt nach Beispiel 1 der DE-OS 21 03 243, wobei 
die gewOnschte Fraktion durch Sieben abgetrennt 
wurde), das in etwa 3 bis 6 mm groBen Kugeln 
vorliegt, werden bei 25 'C in einen 2500 Vol.-Teile 

20 enthaltenden Druckbehalter gegeben. Der Druckbe- 
halter wird verschlossen und vollstandig mit Metha- 
nol aufgefullt. Bei Raumtemperatur und 5 bar 
Druck wird solange Methanol - gegen Ende wass- 
erfreies Methanol -durch den Druckbehalter ge- 

25 pumpt, bis der Wassergehalt des abflieBenden Me- 
thanols unter 0.1 % liegt. Das Lyogel liegt dann 
praktisch wasserfrei in methanolischer Phase vor. 
Hierzu werden 11300 Teile Methanol benotigt, die 
nach dem Entwassern und Aufarbeiten wiederver- 

30 wendet werden konnen. Fur den Losungsmittelaus- 
tausch Wasser gegen Methanol sind etwa 7 Stun- 
den erforderlich. AnschlieBend wird bei Normaltem- 
perautr und etwa 90 bar flussiges CO2 durch den 
Druckbehalter gepreflt und dadurch die methanoli- 

35 sche Phase durch flussiges C0 2 ausgetauscht. 
Dies erfordert etwa 2 Stunden und 6500 Teile C0 2 . 

Das C0 2 kann in geeigneten Apparaten aufge- 
fangen und nach Abtrennung des Methanols wie- 
derverwendet werden. Der Druckbehalter wird dann 

40 unter Begrenzung des Drucks auf 90 bar auf 60 • C 
erwSrmt. Das C0 2 geht in den Gberkritischen Zu- 
stand uber und wird anschlieBend wahrend 45 Mi- 
nuten isotherm entspannt Unmittelbar darauf wird 
der Druckbehalter entleert. Man erhalt 266 Teile 

45 eines transparenten Aerogels in Kugelform mit ca. 
3 bis 6 mm Durchmesser. Das erhaltene Aerogel 
hat folgende Eigenschaften: Dichte: 140 g/l; spezifi- 
sche Oberflache (bestimmt durch N 2 -Adsorption); 
382 m 2 /g; Transmission: 60 bis 80 % (vgl. Fig. 1, 

50 Transmissionskurve), WarmeleitfShigkeit: 0,02 
W/m.K. 

Wird dieses Aerogel gegebenenfalls anschlie- 
Bend noch einer Warmebehandlung unterzogen, 
z.B. 7-stUndiges Erwarmen auf 600 'C, so erhoht 
55 sich die Warmeleitfahigkeit nur minimal auf 0,022 
W/m-K. 

Fuhrt man den Losungsmittelaustausch Was- 
ser gegen Methanol statt bei 5 bar, bei 60 bar und 
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den Austausch des Methanols gegen C0 2 bei 120 
bar durch, wobei man im Uberkritischen Zustand 
den Druck auch auf 120 bar begrenzt, so erhalt 
man ein Aerogel mit den gleichen Eigenschsften. 

Verwendet man wasserfeuchte Hydrogele In 
Kugelform mit einem Durchmesser von 8 bis 10 
mm statt von ca. 3 bis 6 mm, so erhalt man ein 
ganz ahnliches Aerogel, jedoch mit entsprechend 
groBerem Durchmesser. 

Beispiel 2 

420 Teile wasserfeuchtes Hydrogel (wie in Bei- 
spiel 1) werden bei 25 *C in ein senkrecht stehen- 
des Hochdruckrohr (Inhalt 700 Volumehteile am 
unteren Ende mit einer Stahlfritte versehen) einge- 
fullt. Nach dem VerschlieBen wird das Rohr voll- 
standig mit Methanol gefullt und der Inhalt auf 60 
bis 65 *C erwarmt, wobei der Druck Qber ein Aus- 
gangsventil am Rohrkopf auf 50 bis 60 bar be- 
grenzt wird. Bei einer Temperatur von 60 bis 65 * C 
und einem Druck von 50 bis 60 bar wird durch ein 
Ventil am unteren Ende des Druckrohrs wasserfrei- 
es Methanol durchgepumpt, bis der Wassergehalt 
des abflieBenden Methanols unter 0,1 % liegt. Dies 
ist nach dem Durchsatz von 4400 Teilen Methanol 
der Fall, Dauer 4,5 Stunden. AnschlieBend wird bei 
60 bis 65 °C und einem Druck von 120 bar mit 
C0 2 , das unter diesen Bedingungen im uberkriti- 
schen Zustand vorliegt, das Methanol gegen C0 2 
ausgetauscht. Hierzu sind 1950 Teile CO2 erforder- 
lich; Dauer 60 Minuten. Unmitteibar danach wird 
wahrend 15 Minuten isotherm entspannt. Nach 
dem Entleeren des Rohrs erhalt man 74 Teile 
eines kugelformigen Aerogels, das die gleichen 
Eigenschaften besitzt wie das nach Beispiel 1 er- 
haltene. 

Werden mehrere Chargen hintereinander ge- 
fahren, so wird nach dem Entleeren bei 60 bis 
65 'C bei der gleichen Temperatur das Druckrohr 
wieder mit dem wasserfeuchten Hydrogel gefUllt 
und wie beschrieben weiterverfahren. Eine Ande- 
rung der Apparatetemperatur, wie Kuhlen und Auf- 
heizen, ist nicht erforderlich. 

Beispiel 3 

Man verfahrt wie in Beispiel 1, verwendet je- 
doch anstelle des kugelformigen Hydrogels ein Hy- 
drogel in Form von unregelmaBig geformten Stuk- 
ken von jeweils 1 bis 3 cm 3 . Man erhalt ein unre- 
gelmSBig geformtes Aerogel, das ahnliche Eigen- 
schaften wie das nach Beispiel 1 erhaltene auf- 
weist. 

Das Hydrogel wurde nach EP-A- 18 955, Spal- 
te 4, Zeilen 47 bis 61 aus Kieselsaureorthomethyle- 
ster durch Hydrolyse hergestellt. 



Beispiel 4 

63 Teile wasserfeuchtes Hydrogel in Form von 
3 bis 6 mm groBen Kugeln (hergestellt nach Bei- 

5 spiel 1 der DE-OS 21 03 243 aus Natriumwasser- 
glas, bei dem die gewUnschte Fraktion durch Sie- 
ben abgetrennt wurde) werden bei Raumtempera- 
tur in einem Druckbehalter (Volumen 120 Vol.- 
Teile, Durchmesser: Hone = 1:2), der oberhalb 

10 des Bodenventils mit einer Siebplatte versehen ist, 
eingefullt Der verschlossene Behalter wurde mit 
Methanol vollstandig aufgefullt. Bei 20 bis 25 °C 
und einem Druck von 0,5 bis 1 bar wird Methanol, 
zuletzt wasserfreies Methanol durch den Behalter 

15 gepumpt, bis der Wassergehalt des abflieBenden 
Methanols unterhalb 0,1 % Wasser liegt. Hierzu 
werden 640 Teile Methanol benotigt. Dauer: 5 Std. 
Das Gel liegt dann praktisch wasserfrei in methano- 
lischer Phase als Lyogel vor. 

20 AnschlieBend wird bei Normaltemperatur (20 

bis 25 *C) und 80 bar flussiges C0 2 durch den 
Behalter gedruckt und die methanolische Phase 
durch flussiges C0 2 ausgetauscht. Nach 2,5 Std. 
lafit sich im abgehenden und entspannten CO2 

25 kein Methanol mehr kondensieren. Urn das Metha- 
nol aus den Poren des Gels moglichst weitgehend 
zu entfernen, wird durch das Gel noch weitere 3,5 
Stunden C0 2 geleitet. Es werden 650 Teile C0 2 
benotigt. AnschlieBend wird der Druckbehalter un- 

30 ter Begrenzung des Druckes auf 80 bar auf 60 • C 
erwarmt. Das C0 2 geht dabei in den uberkritischen 
Zustand Ober und wird wahrend 1,5 Stunden bei 60 
bis 65 °C isotherm entspannt. Danach werden unter 
5 bar 70.000 Volumenteile (Normalbedingungen) 

35 Stickstoff von 80 bis 85' C durch den Behalter 
geleitet. Dann wird der Behalter entleert. Ausbeute: 
10 Teile Aerogel in Form von 3 bis 6 mm groBen 
Kugeln. 

Das erhaltene Aerogel hat praktisch die glei- 
40 chen Eigenschaften wie das nach Beispiel 1 erhal- 
tene. 

Verdrangt man das Methanol nur mit 500 Tei- 
len fIGssigem C0 2> Dauer insgesamt 4 Std., statt 
mit 650 Teilen wahrend 6 Std., dann erhalt man ein 
45 ganz ahnliches Aerogel. 

PatentansprUche 

1. Verfahren zur Herstellung von anorganischen 
50 Aerogelen durch Trocknung von anorganischen 

Hydrogelen, wobei das in den Hydrogelen ent- 
haltene Wasser durch ein mit Wasser misch- 
bares organisches Medium ausgetauscht wird, 
dadurch gekennzeichnet, daB man das Wasser 
55 unter Druck durch das mit Wasser mischbare 

organische Medium austauscht, dann das or- 
ganische Medium durch flussiges oder uberkri- 
tisches C0 2 austauscht, bis das Gel praktisch 
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frei von dem organischen Medium ist, und 
anschlieBend aus dem CO2 enthaltenden Gel 
das CO2 im uberkritischen Zustand durch Ent- 
spannen entfernt und so das Gel trocknet. 

2. Verfahren gem&B Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet , daB man anorganische Hydroge- 
le verwendet, die durch Hydrolyse von losli- 
chen metallorganischen Verbindungen, Oxiden, 
Hydroxiden und/oder leicht hydrolsierbaren 
Salzen der Elemente Aluminium, Silicium, Ti- 
tan, Bor, Lanthan, Zircon, Chrom, Zinn, Thori- 
um, Magnesium oder deren Gemischen erhal- 
ten werden. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man als Hydrogel ein Kie- 
selsaurehydrogel verwendet. 

4. Verfahren gemaB Anspruch 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man Hydrogele verwendet, 
die aus Alkalisilikaten hergestellt worden sind. 

5. Verfahren gemiB Anspruch 1, 2, 3 oder 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB man als organi- 
sches mit Wasser mischbares Medium mit 
Wasser mischbare Ketone oder Alkohole ver- 
wendet. 

6. Verfahren gemSB Anspruch 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man als organisches Medi- 
um Methanol, Ethanol, n-Propanol, i-Propanol 
oder Aceton verwendet. 

7. Verfahren gemaB Anspruch 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man als organisches Medi- 
um Methanol verwendet. 

Claims 

1. A process for the preparation of an inorganic 
aerogel by drying an inorganic hydrogel, the 
water present. in the hydrogel being exchanged 
for a water-miscible organic medium, wherein 
the water is exchanged under pressure for the 
water-miscible organic medium, the organic 
medium is then exchanged for liquid or super- 
critical CO2 until the gel is virtually free of the 
organic medium, and the C0 2 in the super- 
critical state is then removed from the CO2- 
containing gel by letting down the pressure 
and the gel is thus dried. 

2. A process as claimed in claim 1, wherein an 
inorganic hydrogel which is obtained by hy- 
drolysis of soluble organometallic compounds, 
oxides, hydroxides or readily hydrolyzable 
salts of the elements aluminum, silicon, 



titanium, boron, lanthanum, zirconium, chromi- 
um, tin, thorium or magnesium, or a mixture 
thereof, is used. 

5 3. A process as claimed in claim 1, wherein the 
hydrogel used is a silica hydrogel. 

4. A process as claimed in claim 3, wherein a 
hydrogel which has been prepared from an 

70 alkali metal silicate is used. 

5. A process as claimed in claim 1, 2, 3 or 4, 
wherein a water-miscible ketone or alcohol is 
used as the organic water-miscible medium. 

75 

6. A process as claimed in claim 5, wherein 
methanol, ethanol, n-propanol, isopropanol or 
acetone is used as the organic medium. 

20 7. A process as claimed in claim 5, wherein 
methanol is used as the organic medium. 

Revendications 

25 1. Precede" de preparation d'aerogels inorgani- 
ques par le sSchage d'hydrogels inorganiques, 
conformement auquel I'eau contenue dans les 
hydrogels est £chang6e contre un milieu orga- 
nique miscible a Teau, caracterise en ce que 

30 Ton ^change I'eau sous pression par le milieu 

organique miscible a I'eau, puis on echange le 
milieu organique par du C0 2 liquide ou super- 
critique, jusqu'a ce que le gel soit pratique- 
ment depourvu du milieu organique et on eli- 

35 mine ensuite le CO2 a T§tat supercritique du 

gel contenant le C0 2 par I'intermediaire d'une 
detente et on seche ainsi le gel. 

2. Proc6d£ suivant la revendication 1, caracterise 
40 en ce que Ton utilise des hydrogels inorgani- 
ques que Ton a obtenus par Phydrolyse de 
composes organometalliques solubles, d'oxy- 
des, d'hydroxydes et/ou de sels facilement hy- 
drolysables des elements aluminium, silicium, 

45 titane, bore, lanthane, zirconium, chrome, £tain, 

thorium, magnesium, ou leurs melanges. 

3. Proc^de* suivant la revendication 1 , caracterise" 
en ce que Ton utilise un hydrogel d'acide 

50 silicique a titre d'hydrogel. 

4. Proc6d6 suivant la revendication 3, caracteVise" 
en ce que Ton utilise des hydrogels qui ont §te 
prepares a partir de silicates d'alcalis. 

55 

5. Proc6d§ suivant la revendication 1, 2, 3 ou 4, 
caracterise en ce que Ton utilise des cetones 
ou des alcools qui sont miscibles a I'eau a titre 
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de milieu organique et miscible a I'eau. 

6, Proc^de suivant la revendication 5, caracterise 
en ce que Ton utilise le methanol, I'&hanol, le 
n-propanol, le i-propanol ou I'acetone a titre de 5 
milieu organique. 

7. Procede suivant la revendication 5, caracterise 
en ce que Ton utilise le methanol a titre de 
milieu organique. 10 
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